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Titel der Erfindung 

Verfahren zur Gewinnung and LBsungsmittelextrakti 
von Peststoffen 



A» wft nrt.)np ;g p; ebiet de r Erflndung 

Die Erfindung betriff t ein Verfahren zur Gewinnung and 
LBeangsndttelextralction von Peatstoffen, insbesondere 
Blomaaeon, die darch Kultivierung von Mileroorganismen 
auf der Basle flussiger Kohlenwaeseratof f e als Kohlen- 
s toff- und Energie quelle gewonnen vmrden. 
Lie Erfindung kann eingesetzt werden in der Biotechno- 
logie sowie in der Futtermittel- und Lebensmittel- 
induatrie. 
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^ *«*/N«r<TPTi j ne be sonde re von Bio- 

, « _„,, Vfrfahrensstaf en Kultivierung 
kcnnzeiohnet darob die Verfanr Ext rahieren - 

Abtrennuns aus dem Kalturmedxum - Trocknen 
TroeKnen. FUr die., einselnen Verfahreneetafen Bind exne 
Violzahl von Verfahren bekannt. 

So «erden Bioiaesen »<* Kultlvieruns and Ao- 

uafrworfen. Dabei wird vorzu E9 «ei S e die Sprdhtroctnane 
upndit, die eme Bchonende Sieokmns teaperat or- 

eapi-indUeher Produlct. darch ^^T^e Soruhtroc*- 
f.i»v.rt.Ut«i Partial .rtfttUoht. Duron die Spiuhtroc* 

mt . c werden kuEelforadeo Seilehon nit eine» beati^ten 
^xL»t.ii° der loft- »~. Estra-ctionBmitteleinBOhmBce 
eruSgliohi, erzeagt. 

V.lfrbln let die WalsentrocKnane Mknnt. tax der dxo 
Biomassen euf behelzten rotlerenden V/alzen gotroetoet 
werden. Dabei verden >..t.toff. In PXattohenf or» erzeasU 

■.oht.Ul. -ir*. .1* -i ~» ^ Jr t- 

Uberhitzaneen aaf die QualitSt dea su troolcnenden Pro- 

delicto o aus. TS _ 

In eine„ .od.xo.itt Verfahron werden Biomasaen odei El 
woiS e naoh elner Verweilzeit von 60 Mlnuten, bei exr-em 
BH-VIort von 3,5 tola 0,0 and elner Temperator von 
~Xo°C. vorsussweise 40°C, anter D rac**rhohun 6 von 
T U W 0 i» einen Sirbelaehiobttrootaer E edUst, 

and bei eine m «^«.hrt.n Luftatrom von 500 C 
m S « nach.esoh^eten nieBbettapparat 
8 ,tUhlt and oaf 5 I.'asecn-S nach B etrocknot. 
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* granulate erzeugt nit t**° m 
D abel warden Fes f°«^^ u0078 ). 
Durchneseer von « von de n ihnen nocb 

Urn die bo getrocKneten den nicht er- 

^aftenden Konlenw - 8erB ^ stoffeJ1 a u oefreien. 
wUnschten oiosonen ^^^^tion unterzogen. 
*orden diese einer Liangs Bioma ssen sa er- 

UB den notwendigen "^""f^,,^ an Futtermittel 
„iohen. der den *^£TS££» E * tra mon3ver f ahren 
entspricht. werden In d » verwendet. die Bloh 

vorzugsweiae ^-f^rXn.snitteXn z usa»*ense«en. 
.„ polaren and »P ol "*° B bes>te » t darln, doS sur 
per Kaohteil dieses Verf8 £° n ° ^eaittel,, die 
vollstandigen Entfernang des auf „ 6n digen 
W««ft, insbesondere 0 120 /207 425). 

Hachbehandlang untersogen werden »» 1 " en ^ 

^ das der strulcturelle 

E8 warde bereits gefanden, daB " d ^ Eff6k . 

des restates — "^^V^S^.^ >ca»n. 

des -f^T^Si't. 0, M» 719). 
So warde ein ^^^^f^o^een dareU Sinwirtung 
ln welchem spruhge trocfcn et Dtaolcl£r aften ver- 

von nohen bis sehr hohen Soh ^ a werden die 

diehtet and gepreBt werden. serl aeinort 
rreflllnge za einem f eintornl gen Grenal * Uhaaoi/ 

Vfaaser extrahiert. Zar ln1iI d die oxt rahierte 

a^tenden «««*^** ^eUeBend . 10 tauten 
nionasso 10 Minuten bei 70 c an 

b ei 120°C ^^ oc ^; abep don Nacht eil auf , dafl fttr 
Dieses Verf ehren weist aber a 3l0fflase en ein 

die Vorbereitang de * ^^'J^^tl^ A«*-* 
0 ehr hoher apparatetechniscner an 

erforderlich ist. 
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7Ar> \ der E rfindang 

• 4 « Q Am Aufwand an Apparaten and 
'SI Tl^loifcendcr Qa^i«t dee EndprodaXtea. 

v; ft nan oer Erfindane 

eeSxeXt ' ^"ffel'tivea and stabiXee Extortioner- 
Augend von *.« B ^nntni=, ^^^"ie «t.k- 

taroh die to AbsinfcverhalUn. goE o D Ub« 

der "-'-f-^^: ; ; 2?;;;: ::L a ^ 

••« „irt die Aufrobo dadurcn g.U>t. nan 

■.„.«>, die i» granullerter ^J" 1 ^ attf Bia K orn- 
B echa«ia.ha Bshandlune, {f^U* Oder nach 

.p.tt»» von 00 Wo 00^ Pcete toffen, ins- 

b..oad.>. ^; *»^ Y8rsa68 „. i0 . 20 *1. 60°C, 
Xcap.ntar von 10 bxs 00 c, vox dor ^..^nalt 

in eincr solcben Ken 8 e zagefuhr „ . bis a 

in den yeststoffen, inobc B ondor» B.o m a Bt cn. 
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Nach 15 bie 45 Minuten warden die bo vorbehandelten 
Festetoffe, insbeeondere Biomassen, einer L8sungB~ 
mittelextraktion untcr Verwe'ndung der bekannten 
LBBungsmittelgemische zugefUhrt. Ale besonders vorteil- 
haft hat sich aber erwieeen. daB darch die erfindungo- 
gemafie Vorbehandlung dor Festetoffe, insbeaoxxdere Bio- 
massen, die Extraktion bci Erzielung der gleioh guten 
Ergebnisse nit nur einem LSsungsmittel, beispielsweiee 
Benzin, durchgefuhrt werden kann. Dadurch kann die sehr 
aufwendige Aastreibang sowie deetillative Auftrennung 
der Lb-eangsoiittelgemiBche nach der Extraktion entfallen. 
Nach der Extraktion werden die Festetoffe, insbesondere 
Biomaesen, zur Entfernung der Res text raktionsraittel 
zweistufig getrocknet, wobei in der crsten Stafe 
5 bis 10 Minuten bei 90°C and in der zweiten Stafe 
5 bis 10 Minuten bei 130°C getrocknet wird. 
Mit der Anwendang dcs erf indungsgomaflen Verfahrens kann 
der Aafwand in apparatetechniacher Hineicht and an 
Energie wesentlich gesenkt werden* 

So ist beispielsweise die Vorbehandlung dee Bxtraktions- 
cutes wesentlich einfacher als bei den bekannten teoh- 
niechen Verfahren, als auch der zusatzliche Aafwand nach 
der Extraktion fur die Entfernung der Bxtraktionemittel- 
reste nicht mehr erf orderlich. 

In den nachf olgenden Beispielen wird die Erfindung 
nSher erlSutert. 

Boispiel 1 : 

Eine Biomassesuspension, hergestellt durch Kultivierung 
des Produktionestammos Lodderomyoos elongisporus auf 
einer Dieselkraf tstof f i*aktion iw Xohlenstoff kett nlangen- 
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bercich von bis weist folgende Zusammonoctzung 
auf : 

Trookenoubstanz: 20,8 Jfesee-^ 
Wasser s 76 »0 Masse-% 

Dieselkraftstoff s 3 t 2 Masee-% 

Diese Suspension wurdo in eincm halbtechniachen VernuchB- 
v/irbelEchichttrockner echonend bei einer Guttemperatur 
von etv/a 1 50°C getrocknet. 

Hiorbei wurdcn kugelf brmige Granulate mit einem Duroh- 
meseer von 8 bis 12 mm and einer ZuBammensetzung von 

Trockcncubotanz: 83 , 8 Maese-% 
Wasser : 9|/4 Wacoe-ft 

Dieselkrai'tstoff ; 6»B Masoe-# 

erhalt-en. 0 
Me Granulate v/urden in einer LaborkugelmUhle bei 25 C 
ger^hlcn and eine Kornf ralction von 90 % ait einer GrSOe 
swischen 100 bis 500/um gewonnen. Die erhaltene Korn- 
fraktion wurde mit Wasser versetzt und 25 Minuten»einer 
Qucllung untersogen. 

Das angcquollene Trockengut hat folgende ZusammenBetzung 

Trockenaubetanz: 74»5 MaSBe-£ 

Wasaer : 18,5 Masse-S& 

Diecelkraftstoff : 7,0 Masse-ft 
Dae so vorbehandelte Trockengut vmrde dickontinuierlicfa 
mit einem Bcnzin:Athenol-V/aBser-Gemi8ch ■ BO « 19 t 1 
4-ntufig extrahiert und das lbsungomittelhaltige Extrak- 
tionsgut durch eine iJeweilB 10-minUtige Erhitzung auf 
90°C und 130°C zweiotufig von anhaftenden LSsangsmittol- 
resten befrcit. 

Die auf dicsem V/ego gewonnene Biomasse hat folgende Zu- 

eammensctaungi 
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Trockensubstanz : 
Benzin : 
Athanol : 
Wasser : 
Kohlenwasserstof f e : 



90 f 43 MJasse-# 

0,03 Masse 

0,04 Massed 

9,4 'Massed 
• 0,1 Masse nach alkalischer 
Hydrolysemethode 



BeiBpiel 2: 

Ein© wSBrige Suspension von Biomasse, die auf der Grund- 
lage der Konvertierung von einer Dies e Ikr af tst off - 
Praktion im Siedebereich von 240°C bis 360°C und eines 
n-alkanutilisieronden Bakterienstammee der Art 
Acinetobacter calcoaoeticus gewonnen wurde, wurde in 
einem Wirbelechichttrockner getrocknet* 
Zusammensetzung der Suspension: 

Trockensubstanz: 18,4 Masse-95 

Wasser : 78,8 Masse 

Dieselkraftstoff: 2 f 8 Massed 

Zusaramensetzung dee Feststoffes: 

TrockensubBtanz: 80,6 Masse -% 

Wasser i 14»1 Masse -% 

Dieselkraftstoff: 6,3 Masse-% 

Der Featstoff hat eine tropf enfbTmige Geatalt and weist 
eine hohe Schlittdichte auf. 

i>c** Pc3tstoff wurde anschlieBend in einer HUhle auf die 
KorngrtJBe 0,1 mm bi3 0,8 mm gemahlen- Danach wurde der 
Festetoff unter Rlihren mit Wasser bis auf einen Wasser- 
gehalt von 17,5 % befeuchtet und der Quellungsvorgang 
nach 30 Minuten abgeschlossen. 

Der so vorbehandeite Peststoff wurde mit einer Benzin- 
fraktion (Siedebereich 60 bis 90°C) auf konventionell 
Art und Weise esctraktiv gereinigt. 

Der extraktionsirittelhaltige Peststoff wurde zweistufig 



bei etwa SO°C unci 130°C von anhaftenden LSsungomitteln 

befreit and wcist folgende Zusa)7raenGetzung aaf : 

* 

Trockensubstanz : 91 f 05 Massed 
Benzin t 0,00 Maase-% 

Wasser : 8,90 tsaeoe-^ 

KohlenwaacerBto'f fe : 0,15 Maaso-% nach alkaliocher 

Hydrolyseroethode 



B eicpiel 3? 

Eine Biottaoscauspension,, die durc-h Konvertierung eines 
n-Alltai'jgejni&ches im Kettenlangenbcreich C 1Q - Cg^ mit 
eineza Hefestanan der Art Lodderoroycos elongisporua ge- 
wonnon wurde, vmrde in einero v/irbelschichttroclcner auf- 
bercitet* lis vmrden traubonf brmige Fcststoffe (Granulate) 
erhaiten* dio eine groSe Dichte aufweisen 0 
Die Zuyarrrnienaetzung der Granulate iet: 

Trockensubstanz: 87,0 Maose-# 

V/aoaer * 12,5 Massed 

n-Alkangendech : 0,5 Massed 

Der Peststoff wurde in einer Miihle gemahlen and an- 
schlieflend unter Riihren rait iiberhitstem V/aaserdampf bis 
zu einem Waasergehalt bis 20 % % vorzugeweise 14 bis 18 % f 
25 Minuten behandelt. 

Die Tenperatur dcs zerkleincrten Feststoffcs uberschreitct 
nicht 90°Co Durch eine vorhergehcnde Siebung dea gc- 
raahlenen Prcduktas kann auch ein . f Ur die Y/eiterverar- 
beitung optiwales KorngroSenspektrum fUr den Quellunga- 
vorgang auegswahlt werden. Danach wurde der angequollene 
Peststoff auf herkommlicbe Weioe diskontinuiorlich 
cxtraktiv gereinigt. Hierzu dionto ein. Benzinf raktion 
(Siedebcrcich 60 bio 90°C)/MethunolGC.xnisab « 80 : 20 Vol~% 
Der bonzin- and ffiethanolbaltise Foetc.toff wurde bei zwei 
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versohiedenen Tenaperaturen lm Bereich von 90°C and 
130°C getoaatet and damit vom Benzin and Methanol 
befreit and besitzt folgende Zasammensetzang: 

Trockensabstanz: 89 » 43 Masse-% 

Wasser ; 10,50 Massed 

Benzin : 0,03 Massed 

Methanol i 0,01 Masse~# 

n-Alkangeroisch ; 0>04 Masse-?6 



- 40- 
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33rf j.wdangaanspraoh 

Yerftthren ear Gewinnung and Loeungsraitielextralction von 
Footstoffon, inebesondero Biornascen, die durch Kulti- 
vierung von -HSLlcroorganismon aaf der Basis fliissigcr 
Kohlenv/eosp-retoffe ale Kohlonatoff- and Energiequelle 
gowonnen and o;iner Wirfcelschichttrooknang unterworfen 
warden und als Granulat vorlicgen p dadurch gekenn- 
zeicb.net> daB das; Granalat duroh mechanieche Behandlung, 
vorzagsweisc Mahlen aaf cin Kornepektram von 100 bis 
500/um zerkleinert wird, wfihrend Oder nach der mechanischen 
•Behandlung Wasaer Oder YYasserdampf bei einer Temperatur 
von 10 bis 80°C, vorzug3weise 20 bis 60°C in einer 
BOlchen Menge zugefiihrt wird, bis der Wassergehalt in 
dem Granulat 10 bio 20 % betragt and daB nach 15 bis 
45 JCinutsn einc Loeungsiaittelextralction anter Verr/ondung 
belcannter Lb'aungsmit tel oder Losungsmittelgemische an- 
gcschlossen wird und anschlieBend dae extrahierte Pro- 
dulct in bcktuinter Weise zweistufig getrocknet wird. 



